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(57) Abstract: The invention concerns a method 
for generating nanostructures to obtain on a 
zone of a metal workpiece (10) a nanostructure 
layer with a specific thickness, characterised in 
that it comprises: a step which consists in shot 
peening on an impact point of the zone of the 
surface of the workpiece (10) to be treated, for 
a specific time interval, at a specific speed and 
under variable angles of incidence at the same 
impact point a specific quantity of perfectly 
spherical balls (22), having specific dimensions 
and being permanently re-used during the 
shot peening; repeating the preceding step by 
displacing the impact point so that the whole set 
of impact points covers the entire surface of the 
workpiece to be treated; a step which consists 
in treating by diffusion of chemical compounds 
in the nanostructure layer produced during the 
nanostructure generating step. 

(57) Abrege : La presente invention concerne un 
procede de generation de nanostructures pour ob- 
tenir sur une zone de la surface d'une piece (10) 
metallique une couche de nanostructure d'epais- 
seur definie characterise en ce qu'il comprend: une 
etape de projection sur un point d ; impact de la 
zone de surface de la piece (10) a traiter, pendant 
une duree determinee, a une vitesse determinee, 
d ; une distance determinee et sous des incidences 
variables au meme point d'impact d'une quantite 
determinee de billes 
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(22) parfaitement spheriques, de dimensions determinees et reutilisees en permanence pendant la projecton; reiteration de 1'etape 
precedente avec deplacement du point d'impact de facon que Tensemble des points dMmpact couvrent la totalite de la surface a trailer 
de la piece; une etape de traitement par diffusion de composes chimiques dans la couchc de nanostructure generee lors de composes 
chimiques dans la couche de nanostructures generee lors de 1'etape de mise en oeuvre du procecle de generation de nanostructures. 
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Precede de traitement de nanostructures et dispo sitif de traitement 

de nanostructures 

La presente invention concerne un procede de traitement de 
5 nanostructures sur des pieces metalliques et un dispositif de traitement de 
nanostructures. 

Les materiaux nanocristallins sont caracterises par des grains ultra fins 
typiquement de moins de 1 0Onm dans au moins une dimension. Ces materiaux 
sont produits par des precedes connus tels que, par exemple, IGC (inert gas 
10 condensation and consolidation) par condensation et consolidation dans un gaz 
inerte, SPD (severe plastic deformation) deformation plastique intense, etc... 
Ces methodes ont I'inconvenient de generer des materiaux qui ne sont pas sans 
porosite, contamination et de taille suffisante pour des applications industrielles. 

Le procede de I'invention a pour objectif de creer sur la surface du 
15 materiau une couche de ce meme materiau presentant des grains de 
composant de quelques dizaines de nanometres formant ce qui est 
communement appele une couche de microstructures nanometriques ou 
nanostructures. 

II est connu dans I'art anterieur des precedes de grenaillage classique. 

20 Le grenaillage de la surface d'un materiau, par exemple metallique, consiste a 
projeter sur cette surface des projectiles, par exemple des billes, de petite 
dimension, a des vitesses comprises entre 5 et 100m/s. Selon cet art anterieur, 
les billes sont projetees a I'aide d'un jet d'air comprime. Selon ce procede de 
grenaillage les billes ne sont pas reutilisees immediatement et passent par un 

25 dispositif de recyclage avant de reapprovisionner la lance a jet. Par ailleurs 
chaque jet incident sur la piece est unidirectionnel sous un angle determine pour 
une surface donnee. En outre, il faut un balayage continu de la piece pendant le 
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grenaillage pour obtenir une surface homogene. De plus, les resultats obtenus 
montrent que la surface de la piece traitee ne comprend pas ou peu de 
nanostructure. Le seul interet du procede de grenaille classique reside dans le 
fait que Ton puisse obtenir des vitesses de billes plus importantes que dans la 
5 generation de nanostructures par ultrasons. En effet, la generation de 
nanostructures par ultrason permet d'obtenir des vitesses de billes comprises 
entre 5 et 20m/s, alors que le grenaillage par pistolet pneumatique permet 
d'obtenir des vitesses de billes comprises entre 10 et 100m/s. 

II est egalement connu par la demande de brevet FR 2 689 431 ou la 
10 demande de brevet Russe 1 391 135, un procede de durcissement par ultrason 
de pieces metalliques qui consiste a mettre en mouvement dans un volume 
ferine des billes pendant un temps predetermine, par i'intermediaire d'un 
generateur a ultrasons. Selon le procede de la demande de brevet frangais on 
peut obtenir en fonction de la vitesse, soit une rugosite determinee, soit une 
15 profondeur determinee de couche durcie. Pour obtenir un traitement uniforme la 
vitesse de deplacement de Pemetteur doit satisfaire une certaine valeur, en dega 
de laquelle il y a ecrouissage de la surface et au-dela de laquelle le traitement 
ne sera pas regulier, c'est a dire que n'importe quel point de la surface n'aura 
pas ete frappe, ne serait-ce qu'une fois. Les vitesses envisagees dans cette 
20 demande de brevet ne sont que de quelques dizaines de centimetres par 
seconde et les amplitudes de Temetteur de lOOpm. Ainsi, le mode operatoire 
connu ne permet de creer une couche de durcissement sans obtenir une 
structure nanometrique sur une profondeur significative. 

La presente invention a done pour objet de pallier les inconvenients de 
25 Tart anterieur en proposant un procede de traitement de nanostructures 
permettant d'obtenir dans une zone definie d'une piece a traiter, des proprietes 
physico-chimiques qui ne peuvent etre obtenues dans les precedes habituels. 

Ce but est obtenu par le procede de generation de nanostructures pour 
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obtenir sur une zone de la surface d'une piece metallique une couche de 
nanostructures d'epaisseur definie, caracterise en ce qu'il comprend : 

- une etape de projection sur un point d'impact de la zone de surface de 
la piece a traiter. pendant une duree determinee. a une Vitesse determinee, 

5 d'une distance determinee et sous des incidences variables au meme point 
d'impact, d'une quantite determinee de billes parfaitement spheriques de 
dimensions determinees, et reutilisees en permanence pendant la projection, 

- reiteration de I'etape precedente avec deplacement du point d'impact, 
de facon que I'ensemble des points d'impact couvrent la totalite de la surface a 

10 traiter de la piece 

- une etape de traitement par diffusion de composes chimiques dans la 
couche de nanostructures generee lors de I'etape de mise en ceuvre du procede 
de generation de nanostructures. 

Un autre but de I'invention consiste a proposer un dispositif de 
15 traitement de nanostructures permettant I'obtention sur une piece des proprietes 
physico-chimiques determinees. 

Ce but est atteint grace au dispositif de generation de nanostructures 
sur une epaisseur determinee d'une piece metallique comprenant des moyens 
de mise en mouvement, a une vitesse determinee, de billes de dimension, 
20 determinees, caracterise en ce que les billes utilisees sent parfaitement 
spheriques et que les moyens de mise en mouvement avec une Vitesse 
determinee comportent des moyens detention d'angles d'incidence variable 
pour le meme point d'impact, des moyens de reutilisation des billes et des 
moyens de diffusion d'un compose chimique dans une enceinte etanche. 

L'invention, avec ses caracteristiques et avantages, ressortira plus 
clairement a la lecture de la description faite en reference aux dessins annexes 
dans lesquels : 



25 
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- la figure 1 represents un schema d'un dispositif de generation de 
nanostructures par bombardement. 

- la figure 2A represente en coupe une variante de realisation de 
I'invention avec application de contraintes; 

5 - la figure 2B represente en coupe une vue de dessus de la cale utilisee 

dans la variante de realisation de I'invention avec application de contraintes; 

- la figure 3A represente une vue en elevation d'une deuxieme variante 
de realisation de I'invention avec application de contraintes; 

- la figure 3B represente une vue de dessus du plateau inferieur de la 
10 deuxieme variante de realisation avec contraintes 

- la figure 4 represente un schema d'un autre dispositif de generation de 
nanostructures par ultrasons utilisable avec les dispositifs de mises sous 
contrainte representes a la figure 2; 

- les figures 5A et 5B represented la courbe representant le taux et la 
15 penetration de I'azote durant un traitement nitruration ionique dans une piece 

traitee selon le precede de generation de nanostructures selon I'invention, 
respectivement pour une temperature de 550°C et 350°C. 

Le principe de I'invention est de realiser un traitement de la surface 
d'une piece metallique pour modifier les caracteristiques mecaniques de la 
20 piece metallique, en beneficiant de la modification des proprietes de diffusion 
dans la couche superficielle de la surface traitee. 

Selon I'art anterieur, les proprietes mecaniques des microstructures 
nanometriques ou de la nanostructure sont bien connues. En effet, plus la taille 
des grains de metaux est faible, plus la resistance mecanique de la piece est 
25 grande. Ainsi, la recherche actuelle vise a developper des precedes de 
fabrication permettant d'obtenir des pieces constitutes uniquement de 
nanostructures. L'objet de I'invention est tout autre, il consiste, par 
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I'intermediaire d'un precede de generation de nanostructures (decrit 
ulterieurement) a realiser une couche superficielle de nanostructures donnant a 
I'ensemble de la piece les proprietes, par exemple mecaniques (fatigue, usure 
ou frottement, corrosion sous tension, etc..) souhaitees, ceci etant suffisant 
pour garantir les proprietes visees pour la piece. 

Pour obtenir une nanostructure, il faut diminuer la taille des grains de 
metal de la surface de la piece. Initialement, pour une piece, par exemple 
realisee en fer pur, les grains ont une dimension de I'ordre de 100pm. A Tissue 
du traitement par grenaillage selon I'invention, la taille des grains n'est plus que 
de I'ordre de quelques dizaines de nanometres. Pour diminuer la taille des 
grains sur une surface entiere, il faut creer a la surface du materiau une 
deformation plastique dans toutes les directions et de facon aleatoire. 

La figure 1 represente un schema d'un dispositif de generation de 
nanostructures par bombardement dans une enceinte d'isolation acoustique 
15 (25). Comme explique precedemment, un precede de generation de 
nanostructures par ultrasons ou par air comprime est deja connu. Cependant les 
resultats obtenus avec ce precede ne sont pas suffisants dans beaucoup de 
cas. En effet, on obtient des nanostructures sur une tres faible epaisseur de la 
piece qui est de I'ordre du micron. Le principe de generation de nanostructures 
20 par bombardement selon la figure 1 est de mettre les billes (22) en mouvement, 
par I'intermediaire d'une buse de projection (23) de billes (22) parfaitement 
spheriques. La buse (23) est montee dans une enceinte (20) dont les parois 
permettent le ricochet des billes, sur un axe de rotation (230) pour pouvoir 
pivoter selon les directions A, B, de maniere a pouvoir balayer, a partir d'un 
25 emplacement determine de I'axe de rotation (230), toute la surface a traiter. De 
plus, I'axe de la buse est monte sur un ensemble mobile en translation dans 
trois directions (C, D, G) parallelement a la surface a traiter. Ainsi, dans leur 
mouvement, les billes (22) vont venir frapper chaque element de surface de la 
piece (10), un grand nombre de fois, selon des directions d'incidence differentes 
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et variees, en creant a chaque impact une deformation plastique des grains 
constitues d'un agglomerat de molecules de la matiere ou de I'alliage, ayant un 
sens quelconque. La piece (10) est maintenue en position, par des moyens (21) 
de prehension bloquant la piece (10) en translation et en rotation et permettant 
5 le reglage de la distance de la piece par rapport a la source d'emission des 
projectiles. De meme, I'enceinte comporte des moyens de recuperation et de 
recyclage rapides des billes vers la buse (23) pour que seulement une quantite 
determinee de billes soit utilisee dans I'enceinte de I'appareil. Ces moyens sont, 
par exemple, constitues par une forme de I'enceinte, par exemple en cuvette 

10 conique ou hemispherique favorisant la recuperation par gravite des billes et un 
orifice (200) situe dans cette zone pour conduire, par un systeme flexible (240), 
les billes vers la buse (23). Dans un autre type de disposition, la buse peut etre 
fixe, la piece est mise en mouvement similaire. Dans I'enceinte acoustique (25) 
rendue etanche sont disposes des moyens (26) de diffusion ou vaporisation 

15 permettant la realisation d'un ou plusieurs des traitements chimiques ou 
thermochimiques decrits ci-apres, eventuellement associes a des moyens de 
chauffage de I'enceinte ou de la piece Chaque dispositif de generation de 
nanostructures est forme de fagon non etanche pour les traitements chimiques 
par diffusion ou vaporisation ou autre. Ainsi le bol (20) peut etre pourvu de 

20 canaux (28) de circulation des fluides, ou un espace (27) peut etre menage 
entre la piece a traiter ou son support et le bol (22). 

La generation de nanostructures sur la surface traitee de la piece 
provoque une modification de la loi de diffusion dans la zone traitee. En effet, la 
multiplication des grains de metal multiplie egalement le nombre de frontieres 
25 entre les grains. Ces frontieres constituent alors autant de canaux 
nanometriques permettant la diffusion de composes chimiques ayant une taille 
de I'ordre de quelques atomes. Ainsi, ces composes peuvent penetrer plus 
profondement et de fagon plus importante dans la surface traitee de la piece, ce 
qui permet d'obtenir des proprietes mecaniques, physiques ou chimiques 
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interessantes. 

Ainsi, tous les precedes de traitement de surface mettant en jeu la 
diffusion de composes dans la surface d'une piece metallique sont modifies 
lorsque la piece a prealablement subi le procede de generation de 

5 nanostructures selon I'invention ou subi en meme temps le procede de 
generation de nanostructures. 

A titre d'exemple, les figures 5A et 5B represented la courbe 
representant le taux et la penetration de I'azote lors d'une nitruration ionique 
pour une temperature de 550°C et 350°C. La courbe representee a la figure 5A 

10 correspond a la mesure du taux d'azote en fonction de I'epaisseur de la surface 
traitee, lorsque la piece a subi une nitruration pendant deux heures a une 
temperature de 550°C. La courbe en trait plein correspond a la mesure realisee 
pour une surface prealablement traitee selon le procede de generation de 
nanostructures selon I'invention. Le traitement de generation de nanostructures 

15 de la surface a permis d'obtenir une nanostructure sur une epaisseur d'environ 
20pm. La courbe en trait mixte correspond a la mesure realisee pour une 
surface non traitee par generation de nanostructures. On constate sur la courbe 
en trait mixte que selon I'art anterieur, le taux d'azote ayant penetre pour le 
traitement par nitruration a 550°C, est uniforme dans I'epaisseur de la piece et 

20 egal a 5%. Pour la piece prealablement traitee par generation de nanostructures 
selon I'invention, le taux d'azote, dans les memes conditions operatoires, est 
cinq fois superieur au taux de la piece non traitee, dans I'epaisseur dans 
laquelle les nanostructures se sont formees. Ensuite, dans I'epaisseur de la 
piece ne comprenant plus de nanostructures, le taux d'azote decroft rapidement 

25 jusqu'a un taux correspondant au taux obtenu selon le procede de nitruration de 
I'art anterieur. Ce traitement permet d'obtenir des microstructures de materiau 
plus favorable vis a vis de la fatigue, fatigue par petit debattement (fretting 
fatigue) et fatigue de contact. 
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La courbe representee a la figure 5B correspond a la mesure du taux 
d'azote en fonction de I'epaisseur de la surface traitee, lorsque la piece a subi 
une nitruration pendant deux heures a une temperature de 350°C. La courbe en 
trait plein correspond a la mesure realisee pour une surface prealablement 
5 traitee selon le procede de generation de nanostructures selon ('invention. La 
courbe en trait mixte correspond a la mesure realisee pour une surface non 
traitee par generation de nanostructures. Le traitement de generation de 
nanostructures de la surface a permis d'obtenir une nanostructure sur une 
epaisseur de 20pm. On constate que selon Tart anterieur, le taux d'azote est 
10 uniforme dans I'epaisseur de la piece et egal a 1%. Ce taux tres trap faible pour 
modifier de fagon satisfaisante les proprietes mecaniques de la surface de la 
piece. 

Pour la piece prealablement traitee par generation de nanostructures 
selon Tinvention, le taux d'azote est 17 fois superieur au taux de la piece non 
15 traitee a la surface. Ensuite, le taux d'azote decroTt lentement dans I'epaisseur 
de la piece comprenant la nanostructure, pour finir par etre egal au taux obtenu 
selon le procede de nitruration de Tart anterieur lorsque la couche de la piece ne 
comprend plus de nanostructures. 

II faut noter que le procede de nitruration selon Tart anterieur ne se 
20 realise qu'a partir d'une certaine temperature, voisine par exemple de 550°C, 
pour une piece de fer pur. On constate done que le traitement prealable de la 
piece permet, non seulement d'obtenir une bonne structure a la surface d'une 
piece, mais permet egalement d'abaisser la temperature de traitement en 
conservant, dans le cas du traitement a 350°C, un taux d'azote superieur au 
25 taux obtenu sans traitement par generation de nanostructures selon Tinvention. 

Ainsi, compte tenu de Tabaissement de la temperature de traitement, il 
devient alors possible de realiser une nitruration sur des pieces qui, selon Tart 
anterieur, ne pouvaient pas subir de nitruration. En effet, la nitruration doit etre 
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realisee a une temperature d'environ 550°C, or a cette temperature une p.ece 
metallique subit necessairement des deformations. Pour des pieces dont la 
precision geometrique est primordiale, de telles deformations ne sont pas 
admissibles, ce qui interdit par consequent une nitruration selon le procede de 
I'art anterieur. En realisant, prealablement a la nitruration, le procede de 
generation de nanostructures selon Invention, il est done possible d'abaisser la 
temperature de traitement et done de diminuer ou supprimer les deformans 
de la piece. Par consequent, des pieces de precision peuvent subir une 
nitruration, ce qui etait impossible selon Tart anterieur. 

De meme, le traitement prealable selon le procede de generation de 
nanostructures de Invention permet egalement de diminuer la duree du 
traitement. En effet, la presence de nanostructures et en particulier des canaux 
de diffusion nanometriques, permet une diffusion plus rapide des composes 

dans la couche superficielle de la piece. 

Ce qui vient d'etre expose pour la nitruration est egalement vrai pour 
tout traitement de surface ou procede physico-chimique de surface dependant 
de la loi de diffusion dans la couche superficielle d'une piece. A.ns., les 
precedes de cementation, de carbonitruration, d' implementation ionique, de 
catalyse ou de stockage d'ions dans une structure metallique sont modrfies 
lorsque la piece subit prealablement le procede de generation de nanostructures 
selon Invention, e'est-a-dire lorsqu'elle comprend une couche de 
microstructures nanometriques sur une epaisseur d'une dizaine ou de quelques 
dizaines de microns. 

Selon une variante de realisation, representee a la figure 2, la surface a 
traiter peut etre mise sous contrainte mecanique, par exemple en bridant la 
piece (10) avec des moyens (21) de prehension appropries. Ces moyens de 
prehension sont, par exemple, constitues par une semel.e (21.2) sur laquel.e 
sont montees des brides de serrage (21.1) pour serrer la piece contre une cale 
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protectee (21.3) interposee entre la piece (10) et la semelle (21.2). Une tige 
(21 .4) traversant la semelle (21 .2) et la cale (21 .3) applique un effort sur la piece 
(10) retenue par les brides (21.1). L'effort de pression peut etre obtenu en 
filetant la tige 21.4 et en la vissant dans un trou taraude (21.21) forme dans la 
5 semelle (21.2). 

L'invention ne se limite pas aux modes de realisation decrits mais 
englobe tout mode permettant d'appliquer des contraintes mecaniques en un ou 
plusieurs endroits d'une piece. Ainsi plusieurs tiges peuvent etre prevues pour 
appliquer des contraintes differentes en plusieurs endroits pour obtenir des 
io epaisseurs differentes de nanostructures, proportionnelles a la valeur des 
contraintes appliquees aux points respectifs. 

Dans le mode de realisation du dispositif de mise sous contrainte 
represente a la figure 3A, des moyens de traction sur chacune des extremites 
de la piece permettent de mettre celle-ci sous contrainte. Ces moyens sont 

is constitues, par exemple, par un plateau superieur (31) et un plateau inferieur 
(32) maintenus ecartes d'une distance reglable par trois tirants a vis (33) 
disposes a 120° et sollicitant en traction les extremites de la piece rendue 
solidaire de chaque plateau. La piece peut, par exemple, traverser chaque 
plateau par des orifices et venir s'appuyer contre la surface de chaque plateau 

io tournee vers I'exterieur au moyen de bagues formant des epaulements et 
rendues solidaires des extremites de la piece par une vis de blocage 
transversale a la bague. Les plateaux, notamment celui (32) oriente vers la zone 
d'emission des projectiles, sont pourvus, comme represente figure 3B, 
d'evidements permettant la circulation et la projection des billes. 

:s La figure 4 represente un schema d'un autre dispositif de generation de 

nanostructures par ultrasons utilisable pour la realisation de rinvention et 
eventuellement avec le dispositif de mise sous contrainte represents a la figure 
2 . Le dispositif a ultrasons de la figure 4 peut egalement etre utilise avec le 
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dispositif de la figure 3. Dans cette variante de realisation, la sonotrode (24) est 
rendue solidaire d'un bol (20) dont ('orifice superieur est obture par un dispositif 

(21) , par exemple du type de la figure 2, de mise sous contrainte de la piece 
(1 0) a traiter. Le dispositif (21 ) est monte par rapport au bol (20) sur des moyens 
permettant le reglage de la distance entre la face exposee au bombardement et 
le fond du bol (201) qui constitue la surface d'emission des billes (22). Le 
principe de mise en mouvement des billes par ultrasons est de mettre les billes 

(22) en mouvement, par I'intermediaire d'un generates (24) ultrasonique 
fonctionnant a une frequence determinee, lequel communique un mouvement 
d'amplitude et de vitesse determinee au bol (20). L'amplitude du mouvement de 
la sonotrode pourra etre choisie de quelques microns a quelques centaines de 
microns. Les billes (22) tirent leur energie du mouvement du bol et vont venir 
frapper la surface de la piece (10) un grand nombre de fois, selon des angles 
incidents variables et multiples, en creant a chaque impact une deformation 
plastique des grains constitues d'un agglomerat de molecules de la matiere ou 
de I'aliiage, ayant un sens quelconque. La bille ayant perdu son energie au 
contact de la piece, retombe sur les parois du bol pour acquerir une nouvelle 
vitesse selon une direction qui, vue de la piece, semble aleatoire mais est 
determinee par les lois physiques. 

Dans une autre variante de realisation, la contrainte appliquee peut etre 
thermique. Ainsi, la surface a traiter est chauffee, soit en totalite pour obtenir 
une epaisseur uniforme de structures nanocristallines sur toute la surface de la 
piece soumise au bombardement de billes, soit localement pour obtenir des 
variations d'epaisseur de structures nanocristallines. Dans ce cas, des moyens 
de chauffage par radiation, conduction ou convection sont installes dans le bol 
ou sur la piece ou dans I'enceinte accoustique de la machine. 

De plus, il est possible de combiner la contrainte mecanique et le 
chauffage de la surface a traiter pour obtenir le resultat souhaite. Le but de la 
mise sous contrainte et/ou de I'elevation de temperature est de permettre plus 
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facilement la generation de la deformation plastique, en sous-couche et dans 
toutes les directions, pour favoriser le fractionnement des grains de matiere 
situes en profondeur. 

Les essais actuellement realises en bombardant une piece non mise 
5 sous contrainte ont permis de realiser des couches de nanostructure allant 
jusqu'a 20pm, avec mise sous contrainte on obtient des nanostructures sur une 
epaisseur de plusieurs centaines de microns et plus. L'augmentation de 
I'epaisseur de la couche de nanostructures peut §tre realisee en cherchant un 
compromis entre la valeur de la contrainte et I'elevation de temperature. De 
10 meme, le choix des differents parametres impliques dans le precede de 
generation de nanostructures est important. 

Ainsi, les experiences ont montre que plus les billes utilisees ont un 
diametre important, dans une plage de dimension de I'ordre de quelques 
centaines de microns a quelques millimetres, plus la couche de nanostructures 

15 obtenue est importante. De meme, la duree de traitement intervient pour 
determiner I'epaisseur de la nanostructure. II a ete constate, que jusqu'a une 
valeur determinee de duree differente en fonction de la taille des billes, plus la 
duree augmente plus I'epaisseur de la couche de nanostructures augmente 
jusqu'a une duree correspondant a la saturation et ne permettant plus de 

20 modifier I'epaisseur de la couche. Cette valeur determinee est obtenue, soit par 
I'experience, soit par un modele mathematique pour un materiau donne. 
Cependant, lorsque la duree devient plus importante que la valeur determinee, 
I'epaisseur de la couche de nanostructure diminue. Ce phenomene est du au 
fait que I'impact des billes sur la surface a traiter genere un degagement de 

25 chaleur qui echauffe le materiau. Or, a partir d'un certain seuil, la chaleur a pour 
consequence d'augmenter la taille des grains de metal. 

Le principe general pour choisir les parametres du precede de 
generation de nanostructures selon I'invention est que, plus I'energie cinetique 
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des billes est importante, plus le niveau de contrainte generee dans la sous 
couche est importante. La limite superieure de I'energie cinetique est def.n.e, 
notamment par I'echauffement entratne par la liberation de cette energ.e 
cinetique lors de r.mpact sur la surface a traiter et par la resistance mecan.que 
des billes et du materiau constituant la piece. Cet inconvenient peut etre 
amenuise ou supprime en refroidissant I'enceinte ou la piece avec un systeme 
de refroidissement. En effet, comme explique precedemment, I'elevation de 
temperature tend a faire grossir les grains de metal, et le materiau ne doit pas 
se fissurer. 

D'autres parametres peuvent etre pris en compte pour obtenir des 
couches de nanostructures plus importantes ou pour diminuer la duree de 
traitement. A titre d'exemple, la durete des billes joue un role, notamment dans 
le transfert de I'energie cinetique de la bille a la surface de la piece. De meme, 
lorsque Ton utilise un generateur a ultrasons pour mettre en mouvement les 
billes, la pression acoustique generee par les ondes sonores influence 
egalement le processus de generation de la nanostructure. De meme, selon 
Invention, le generation de nanostructures par ultrasons ou le la projection des 
jets de billes peuvent etre realises dans un milieu contenant un gaz specifique 
determine modifiant le comportement mecanique ou la composition chimique 
chimique de la surface du materiau lors des chocs des billes. 

A titre d'exemple, pour obtenir une couche de nanostructures d'environ 
20um, il faut exposer la surface a traiter a une generation de nanostructures par 
ultrasons pendant 2 a 3 minutes avec des billes de 3mm de diametre. De 
meme, pour obtenir une couche de nanostructures d'environ 10pm, il faut 
exposer la surface a traiter a une generation de nanostructures par ultrasons 
pendant environ 400s avec des billes de 300um de diametre. De meme, 
I'experience a montre que la duree de traitement pour la generation de 
nanostructures dans les alliages ou materiaux metalliques courants est 
comprise entre 50 et 1300s et que le diametre des billes utilisees est compris 
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entre 300pm et 3mm. Le temps total necessaire peut etre prolonge ou reduit en 
fonction du materiau. En fait pour une taille de billes determinee et un materiau 
determine, la duree de generation de nanostructures est determinee en fonction 
de I'epaisseur de nanostructures souhaitee par I'utilisateur. 

Ainsi, le precede de generation de nanostructures selon invention se 
caracterise par le fait qu'il comprend : 

une etape de projection sur la surface de la piece (10) a trailer, 
pendant une duree determinee, a une vitesse determinee et sous des 
incidences variables au meme point d'impact, d'une quantite determinee de 
billes (22) parfaitement spheriquess de dimensions determines et reutilisees en 
permanence pendant la projection ; 

reiteration de I'etape precedente avec deplacement du point 
d'impact de fagon que I'ensemble des points d'impact couvrent la totalite de la 
surface a traiter de la piece ; 

une etape de traitement chimique pendant au moins une partie du 
temps de generation des nanostructures. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de traitement est une 
nitruration comprenant une mise sous atmosphere d'azote de la piece (10) a 
traiter, a une temperature determinee comprise entre 350 et 550°C, pendant 
20 une duree determinee comprise entre 30 minutes et 1 0 heures. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de traitement comporte une 
cementation dans la structure metallique de la piece. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de traitement comporte une 
carbonitruration. 



15 



25 



Dans un autre mode de realisation, I'etape de traitement comporte une 
implementation ionique. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de traitement comporte un 
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traitement thermo-chimique dont la diffusion joue un role actif. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de projection s'effectue 
apres avoir rempli de gaz inerte I'enceinte dans laquelle est place le dispositif de 
generation de nanostructures. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de projection s'effectue 
apres avoir rempli de gaz chimiquement actif I'enceinte. 

Dans un autre mode de realisation, le precede de generation comporte 
une etape de mise sous contrainte mecanique et/ou thermique de la piece (10) 
metallique a traiter. 

Dans un autre mode de realisation, I'etape de projection des billes (22) 
est realisee par I'intermediaire d'un generates (20) ultrasonique dont les ondes 
sonores provoquent le mouvement des billes (22) avec des directions aleatoires. 

Dans un autre mode de realisation, le diametre des billes (22) 
parfaitement spheriques est compris entre 300um et 3mm en fonction de 
I'epaisseur souhaitee de la couche de nanostructures d'un utilisateur. 

Dans un autre mode de realisation, pour une taille de bille determinee, 
un materiau determine constituant la piece (10), la duree de projection est 
determinee en fonction de I'epaisseur de nanostructures souhaitee par 
I'utilisateur. 

Dans un autre mode de realisation, la duree de projection des billes (22) 
est comprise entre 30 et 1 300s. 

Dans un autre mode de realisation, le traitement s'effectue a des 
temperatures basses inferieures a la temperature ambiante. 

Enfin, le dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique comprenant des moyens de mise en 
mouvement a une Vitesse determinee de billes (22) de dimensions determinees 
se caracterise en ce que les billes (22) utilisees sont parfaitement spheriques et 
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que les moyens de mise en mouvement avec une vitesse determinee 
comportent des moyens d'obtention d'angles d'incidence variables pour le 
meme point d'impact, des moyens de reutilisation des billes (22) et des moyens 
(26) de diffusion d'un compose chimique dans une enceinte etanche (25). 

5 Dans un autre mode de realisation, le dispositif de generation comprend 

des moyens de mise sous contrainte de la piece (10) metallique et/ou des 
moyens de chauffage de la piece (10). 

Dans un autre mode de realisation, les moyens de mise en mouvement 
des billes (22) comprennent un generateur (20) ultrasonique provoquant le 
10 mouvement des billes (22) avec des directions aleatoires, les moyens de 
reutilisation des billes (22) etant constitues par I'enceinte du generateur 
ultrasonique. 

Dans un autre mode de realisation, le dispositif de generation de 
nanostructures comporte des moyens de reglage de la distance (d) entre la 
15 source d'emission des billes et la piece a traiter. 

Dans un autre mode de realisation, la distance est de I'ordre de 4 a 40 

mm. 

Dans un autre mode de realisation, la distance est de preference de 
I'ordre de 4 a 5 mm. 

20 Dans un autre mode de realisation, le dispositif de generation de 

nanostructures comporte des moyens de reglage de la duree d'emission des 
billes et de leur vitesse. 

Dans un autre mode de realisation, les billes sont d'une quantite telle 
qu'elles occupent, lorsque les moyens de mise en mouvement par ultrasons 
25 sont inactifs, une surface superieure a 30% de la surface de la sonotrode. 

Dans un autre mode de realisation, la vitesse est comprise entre 5 et 

100m/s. 
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. Dans un autre mode de realisation, la vitesse est de I'ordre de .5 a 

30m/s. 

Dans un autre mode de realisation, les moyens de mise en mouvement 
des billes (22) comprennent des moyens de projection d'un jet de billes (22) 
avec un angle d'incidence des billes (22) par rapport a la surface de la piece 
(10), variable en fonction du temps et des moyens de produire un deplacement 
relatif parallelement a la piece du moyen de projection lorsque plusieurs angles 
d'incidence ont ete produits sur un meme point d'impact. 

Dans un autre mode de realisation, le dispositif de generation de 
nanostructures comporte des moyens d'effectuer un refroidissement local de la 
zone traitee de la piece. 

Dans un autre mode de realisation, la duree de projection des billes (22) 
est comprise entre 30 et 1300s 

Dans un autre mode de realisation, le dispositif est enferme dans une 
15 enceinte d'isolation acoustique (25). 

II doit etre evident pour les personnes versees dans I'art que la presente 
invention permet des modes de realisation sous de nombreuses autres formes 
specifies sans ('eloigner du domaine duplication de Invention comme 
revendique. Par consequent, les presents modes de realisation doivent etre 
considers a titre d'illustration, mais peuvent etre modifies dans le domaine 
defini par la portee des revendications jointes, et I'invention ne doit pas etre 
limitee aux details donnes ci-dessus. 
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REVEND1CATIONS 

1 Procede de generation de nanostructures pour obtenir sur une zone 
de la surface d'une piece (10) metallique une couche de nanostructures 
d'epaisseur definie caracterise en ce qu'il comprend : 

5 - une etape de projection sur un point d'impact de la zone de surface de 

la piece (10) a traiter, pendant une duree determinee, a une vitesse determinee, 
d'une distance determinee et sous des incidences variables au meme point 
d'impact, d'une quantite determinee de billes (22) parfaitement spheriques, de 
dimensions determinees et reutilisees en permanence pendant la projection, 

10 - reiteration de I'etape precedente avec deplacement du point d'impact 

de facon que I'ensemble des points d'impact couvrent la totalite de la surface a 
traiter de la piece 

- une etape de traitement par diffusion de composes chimiques dans la 
couche de nanostructures generee lors de I'etape de mise en ceuvre du procede 
15 de generation de nanostructures 

2. Procede de traitement de surface selon la revendication 1 caracterise 
en ce que I'etape de traitement est une nitruration comprenant une mise sous 
atmosphere d'azote de la piece (10) a traiter, a une temperature determinee 
comprise entre 350 et 550°C, pendant une duree determinee comprise entre 30 

20 minutes et 10 heures. 

3. Procede de traitement de surface selon la revendication 1 ou 2 
caracterise en ce que I'etape de traitement comporte une cementation dans la 
structure metallique de la piece. 

4. Procede de traitement de surface selon la revendication 1ou 2 ou 3 
25 caracterise en ce que I'etape de traitement comporte une carbonitruration. 

5. Procede de traitement de surface selon une des revendications 1 a 4 
caracterise en ce que I'etape de traitement comporte une implementation 
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ionique. 

6. Precede de traitement selon une des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce qu'il comporte un traitement thermo-chimique dont la diffusion 
joue un role actif. 

7. Procede de traitement de surface selon une des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que I'etape de projection s'effectue apres avoir rempli de gaz 
inerte I'enceinte dans laquelle est place le dispositif de generation de 
nanostructures. 

8 Procede de traitement de surface selon une des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce que I'etape de projection s'effectue apres avoir rempli de gaz 
chimiquement actif I'enceinte. 

9 Procede de generation de nanostructures selon la revendication 1, 
caracterise en ce qu'il comporte une etape de mise sous contrainte mecanique 
et/ou thermique de la piece (10) metallique a traiter. 

10 Procede de generation de nanostructures selon la revendication 1, 
caracterise en ce que I'etape de projection des billes (22) est realisee par 
l-intermediaire d'un generateur (20) ultrasonique dont les ondes sonores 
provoquent le mouvement des billes (22) avec des directions aleatoires. 

11. Procede de generation de nanostructures selon Tune des 
revendications 1 a 4, caracterise en ce que le diametre des billes (22) 
parfaitement spheriques est compris entre 300pm et 3mm en fonct.on de 
Tepaisseur souhaitee de la couche de nanostructures. 

12 Procede de generation de nanostructures selon I'une des 
revendications 1 a 5, caracterise en ce que, pour une taille de bille determinee, 
un materiau determine constituant la piece (10), la duree de projection est 
determinee en fonction de I'epaisseur de nanostructure souhaitee par 
I'utilisateur. 
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13. Procede de generation de nanostructures selon I'une des 
revendications 1 a 7, caracterise en ce que la duree de projection des billes (22) 
est comprise entre 50 et 1300s. 

14. Procede de generation de nanostructures selon I'une des 
revendications 1 a 13, caracterise en ce que le traitement s'effectue a des 
temperatures basses inferieures a la temperature ambiante. 

15. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique comprenant des moyens de mise en 
mouvement a une Vitesse determinee de billes (22) de dimensions determines 
caracterise en ce que les billes (22) utilisees sont parfaitement spheriques et 
que les moyens de mise en mouvement avec une Vitesse determinee 
comportent des moyens d'obtention d'angles d'incidence variables pour le 
meme point d'impact, des moyens de reutilisation des billes (22) et des moyens 
(26) de diffusion d'un compose chimique dans une enceinte etanche (25). 

16. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication 15, caracterise en 
ce qu'il comprend des moyens de mise sous contrainte de la piece (10) 
metallique et/ou des moyens de chauffage de la piece (10). 

17. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication 15 ou 16, 
caracterise en ce que les moyens de mise en mouvement des billes (22) 
comprennent un generateur (20) ultrasonique provoquant le mouvement des 
billes (22) avec des directions aleatoires, les moyens de reutilisation des billes 
(22) etant constitues par I'enceinte du generateur ultrasonique. 

18. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon une des revendications 15 a 17, 
caracterise en ce qu'il comporte des moyens de reglage de la distance (d) entre 
la source d'emission des billes et la piece a traiter. 
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19. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication 18, caracterise en 
ce que la distance est de I'ordre de 4 a 40 mm. 

20. Dispositif de generation de nanostructures d'une piece (10) 
5 metallique selon la revendication 19, caracterise en ce que la distance est de 

preference de I'ordre de 4 a 5 mm. 

21. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication 15, caracterise en 
ce qu H comporte des moyens de reglage de la duree Remission des billes et 

io de leur Vitesse. 

22. Dispositif de generation de nanostructures d'une piece (10) 
metallique selon la revendication 15 ou 17. caracterise en ce que les billes sont 
d'une quantite telle qu'elles occupent, lorsque les moyens de mise en 
mouvement par ultrasons sont inactifs, une surface superieure a 30% de la 
surface de la sonotrode d'un generateur (20) ultrasonique. 

23. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon une des revendications 
precedentes de dispositif, caracterise en ce que la Vitesse est comprise entre 5 
et100m/s. 

24. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication precedente de 
dispositif, caracterise en ce que la Vitesse est de I'ordre de 5 a 30m/s. 

25. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon la revendication 16, caracterise en 
ce que les moyens de mise en mouvement des billes (22) component des 
moyens de projection d'un jet de billes (22) avec un angle d'incidence des billes 
(22) par rapport a la surface de la piece (10), variable en fonction du temps et 
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des moyens de produire un deplacement relatif parallelement a la piece du 
moyen de projection lorsque plusieurs angles d'incidence ont ete produits sur un 
meme point d'impact. 

26. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon une des revendications 
precedentes de dispositif, caracterise en ce qu'il comporte des moyens 
d'effectuer un refroidissement local de la zone traitee de la piece. 

27. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon une des revendications 
precedentes de dispositif, caracterise en ce que la duree de projection des billes 
(22) est comprise entre 30 et 1300s 

28. Dispositif de generation de nanostructures sur une epaisseur 
determinee d'une piece (10) metallique selon une des revendications 
precedentes de dispositif, caracterise en ce que le dispositif est enferme dans 
une enceinte d'isolation acoustique (25). 
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